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(54)  Verfahren  zur  Fehlervermeidung  bei  der  Messung  oder  Bestimmung  des  Gasverbrauchs  von 
Materie 

(57)  Die  vorliegende  Erfindung  betrifft  ein  Verfahren 
zur  Fehlervermeidung  bei  der  Bestimmung  des  Gasver- 
brauchs  einer  in  einem  abgeschlossenen  Behälter 
angeordneten  Probe.  Eine  automatische  Fehlervermei- 
dung  während  der  Adaptionsphase  der  Probe  an  das 
Temperaturniveau  in  einem  Inkubator  wird  erzielt, 
indem  der  Behälterdruck  vor  dem  Meßbeginn  in  einer 
Prüfphase  überwacht  wird,  und  die  Meßwerte  für  die 
Messung  des  Gasverbrauchs  von  dem  Referenzzeit- 
punkt  an  ausgewertet  werden,  an  dem  die  zeitliche 
Druckänderung  in  dem  Behälter  innerhalb  eines  vorbe- 
stimmten  Wertebereichs  liegt. 
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Beschreibung 

Die  vorliegende  Erfindung  betrifft  ein  Verfahren  zur 
Fehlervermeidung  bei  der  Messung  oder  Bestimmung 
des  Gasverbrauchs  von  Materie,  insbesondere  bei  der 
Messung  des  biochemischen  Sauerstoffbedarfs  einer  in 
einem  abgeschlossenen  Behälter  angeordneten  Probe. 

Bislang  war  es  bei  diesen  Verfahren  üblich,  eine  zu 
messende  Probe  in  einem  thermostatisierten  bzw.  kli- 
matisierten  Raum,  insbesondere  Inkubator  anzuordnen 
und  den  Behälter  offen  stehen  zu  lassen,  bis  eine  Adap- 
tion,  d.h.  eine  Anpassung  der  Probe  an  die  Umge- 
bungsverhältnisse  stattgefunden  hat.  Dann  wurde  der 
Behälter  samt  Meßsystem  verschlossen,  und  es  wurde 
mit  der  Messung  begonnen. 

Die  vorliegende  Erfindung  hat  die  Aufgabe,  eine 
zuverlässige  Fehlervermeidung  bei  der  Messung  des 
Gasverbrauchs  von  Materie,  insbesondere  bei  der  Mes- 
sung  des  biochemischen  Sauerstoffbedarfs  (BSB-Mes- 
sung)  einer  in  einem  abgeschlossenen  Behälter 
angeordneten  Probe  unter  einfacher  Handhabung  zu 
gewährleisten,  insbesondere  ohne  daß  auf  den  bereits 
im  Inkubator  befindlichen  Behälter  noch  einmal  zuge- 
griffen  werden  muß. 

Die  Aufgabe  wird  erfindungsgemäß  durch  das  Ver- 
fahren  nach  Anspruch  1  gelöst. 

Erfindungsgemäß  wird  der  Innendruck  in  dem 
Behälter  von  der  Meßeinrichtung  bereits  vor  dem 
eigentlichen  Meßbeginn  überwacht.  In  der  Regel  erfolgt 
in  dieser  Zeit  eine  Temperaturanpassung  des  Behälter- 
inhalts  an  die  Temperatur  im  Inkubator,  d.h.  die  zu  kalte 
Probe  erwärmt  sich  auf  das  Temperaturniveau  des 
Inkubators,  in  dem  der  Behälter  angeordnet  ist.  Eine  zu 
warme  Probe  kühlt  sich  entsprechend  ab.  Diese  Anpas- 
sung  des  über  der  Probe  befindlichen  Gases  ist  mit 
einem  Druckanstieg/abfall  verbunden,  der  bei  soforti- 
gem  Meßbeginn  das  Meßergebnis  beeinflussen  würde. 
Die  Meßeinrichtung  überwacht  daher  den  Druck  in  dem 
Behälter  und  beginnt  mit  der  Messung  erst  dann,  wenn 
die  Druckänderung  aufgrund  der  Temperaturanpassung 
unbedeutend  ist  und  daher  die  Meßergebnisse  nicht 
mehr  nennenswert  verfälscht.  Das  Ende  der  Druckan- 
passung  ist  in  der  Regel  dadurch  erkennbar,  daß  die 
relativ  hohe  zeitliche  Druckänderung  in  eine  geringere 
zeitliche  Druckänderung  übergeht.  Diesen  Zeitpunkt 
kann  man  durch  eine  geeignete  Wahl  des  vorgegebe- 
nen  Wertebereichs  für  die  zeitliche  Druckänderung 
bestimmen  und  für  den  Start  des  Meßvorgangs  oder  für 
den  Beginn  der  Auswertung  der  Messungen  nutzen. 
Vorzugsweise  lassen  sich  für  unterschiedliche  Proben 
(Füllgrade,  Behältergrößen)  unterschiedliche  vorgege- 
bene  Wertebereiche  in  einem  Referenzwertspeicher 
der  Steuerung  speichern,  die  dann  eine  Verwendung 
der  Meßvorrichtung  für  mehrere  Proben  (Füllgrade, 
Behältergrößen)  und  einen  probenspezifischen  Start 
der  Meßvorrichtung  erlauben.  Wenn  daher  die  zeitliche 
Druckänderung  innerhalb  des  vorgegebenen  Wertebe- 
reichs  liegt,  wird  die  Messung  gestartet.  Bei  einer  zu 
kalten  Probe  liegt  dieser  Zeitpunkt  dann  vor,  wenn  kein 

Druckanstieg  im  Behälter  mehr  stattfindet  bzw.  der 
Druckanstieg  durch  biochemische  Prozesse  in  einen 
Druckabfall  übergeht,  d.h.  am  Wendepunkt  des  Druck- 
verlaufes. 

5  Der  Vorteil  des  erfindungsgemäßen  Verfahrens 
besteht  darin,  daß  in  der  Prüfphase  ein  zeitlicher  Refe- 
renzpunkt  definiert  wird,  welcher  das  Ende  der  Prüf- 
phase  und  den  Beginn  der  Meßphase  bzw.  der 
auswertbaren  Meßergebnisse  darstellt.  Dieser  Refe- 

10  renzpunkt  definiert  hinreichend  genau  den  Zeitpunkt, 
an  dem  die  biologische  und  physikalische  Anpassung 
des  Probensystems  (Probe+Behälter+Meßsystem)  an 
die  Umgebung  zumindest  weitgehend  abgeschlossen 
ist.  Daher  kann  die  Probe  nach  dem  Einfüllen  in  den 

15  Behälter  und  nach  dem  Verbinden  mit  dem  Meßsystem 
sofort  verschlossen  in  den  Inkubator  gestellt  werden, 
ohne  daß  auf  den  Behälter  nachher  noch  einmal  zuge- 
griffen  werden  muß,  um  diesen  zu  schließen.  Es  ist 
selbstverständlich  ebenso  möglich  die  Druckwerte  des 

20  Probensystems  im  Inkubator  einfach,  z.B.  in  einem 
Meßwertspeicher,  aufzuzeichnen  und  die  Auswertung 
gemäß  dem  erfindungsgemäßen  Verfahren  erst  später 
nach  Abschluß  der  Messung  vorzunehmen.  In  diesem 
Fall  wird  ebenfalls  der  Druckverlauf  gemäß  Anspruch  1 

25  ausgewertet,  wobei  der  bei  der  Auswertung  bestimmte 
Referenzzeitpunkt  nicht  den  Meßbeginn,  sondern  den 
Beginn  der  auswertbaren  Meßwerte  definiert. 

In  einer  vorteilhaften  Weiterbildung  der  Erfindung 
kann  vorgesehen  sein,  daß  unabhängig  vom  Ausgangs- 

30  zustand  des  Meßsystems,  d.h.  unabhängig  davon,  ob 
das  Meßsystem  zu  warm  oder  zu  kalt  ist,  vor  der  Prüf- 
phase  eine  Adaptionsphase  vorgesehen  wird,  innerhalb 
der  weder  eine  Messung  noch  eine  Druckbewertung 
des  Behälterdrucks  stattfindet.  Eine  derartige  Adapti- 

35  onsphase  erfolgt  über  eine  Zeitspanne  von  0  bis  2h  und 
wird  vorzugsweise  auf  einen  definierten  Wert,  z.B.  auf 
eine  Stunde,  eingestellt. 

Weiterhin  ist  es  vorteilhaft,  wenn  die  Prüfphase  auf 
einen  maximalen  Wert,  z.B.  2,5  Stunden,  einstellbar  ist. 

40  Auf  diese  Weise  wird  die  Prüfung  der  Druckänderung 
nach  der  Adaptionsphase  auf  eine  sinnvolle  Gesamtzeit 
limitiert. 

Vorzugsweise  wird  die  Drucküberprüfung  während 
der  Prüfphase  in  Zeitintervallen  von  0  bis  60  min.  vorge- 

45  nommen,  was  von  Vorteil  ist,  wenn  eine  batterie-  oder 
akkumulatorbetriebene  Meßvorrichtung  verwendet 
wird.  Das  Zeitintervall  wird  auf  einen  geeigneten  Wert 
eingestellt,  der  sich  nach  der  üblichen  Dauer  der  Prüf- 
phase  richtet.  Es  werden  Zeitintervalle  zwischen  15 

so  min.  und  50  min.  bevorzugt.  Nach  jedem  Zeitintervall 
erfolgt  ein  Druckvergleich  mit  dem  letzten  gespeicher- 
ten  Meßwert.  Ist  der  aktuelle  Druck(Meß)wert  größer 
als  der  letzte  gespeicherte  Druckwert,  so  wird  der  Null- 
punkt  des  Druckmeßsystems  auf  den  aktuellen  Druck- 

55  wert  gesetzt  und  eine  neues  Zeitintervall  wird  gestartet. 
Erst  wenn  der  Druck  nach  Ablauf  des  Zeitintervalls  klei- 
ner  oder  gleich  dem  letzten  gesetzten  Nullpunkt  ist,  wird 
das  Meßsystem  für  die  eigentliche  Messung  gestartet. 
Als  Startwert  für  die  automatische  Messung  wird  der 
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letzte  Nullpunkt  des  Meßsystems  herangezogen. 
Während  der  jetzt  laufenden  Meßphase  wird  die 

Meßwertbildung  in  Zeitintervallen  von  10  sek.  bis  24  h 
vorgenommen.  Die  Zeitintervalle  liegen  bei  einer  batte- 
rie-  oder  akkumulatorbetriebenen  Meßeinrichtung  vor- 
zugsweise  zwischen  12  und  24  h. 

In  einer  weiteren  Ausführung  mit  externer  Daten- 
auswertung  kann  die  Meßwertbildung  vorzugsweise 
zwischen  5  und  60  min.  erfolgen. 

In  einer  Ausführung,  in  der  das  Meßsystem  als  rei- 
nes  Druckerfassungssystem  ausgelegt  ist,  wird  die 
Ermittlung  des  Startpunktes  der  Messung  erst  später 
nach  Abschluß  der  gesamten  Laufzeit  der  Druckwerter- 
fassung  durchgeführt.  Hierbei  wird  das  Prinzip  der 
Startpunktermittlung  analog  zur  oben  dargestellten 
simultanen  Startpunktermittlung  bei  der  sofortigen 
Datenauswertung  angewendet.  Die  Meßwertübertra- 
gung  zwischen  Meßsystem  und  Auswerteeinrichtung 
erfolgt  entweder  nach  Abschluß  der  Messungen  vom 
Speicher  des  Meßsystems  Off-Line  oder  online  über 
Leitung,  Funk,  IR,  Ultraschall  oder  induktive  Anbindung. 

Das  Verfahren  zur  Fehlervermeidung  bei  der  Mes- 
sung  des  Gasverbrauchs  von  Materie  eignet  sich  für 
alle  Formen  von  Messungen,  bei  der  ein  Stoff  in  einem 
abgeschlossenen  Behälter  eine  Verringerung  des 
Drucks  bzw.  Partialdrucks  eines  bestimmten  Gases  in 
dem  Behälter  bewirkt.  Insbesondere  eignet  sich  dieses 
Verfahren  zur  Messung  des  biochemischen  Sauerstoff- 
bedarfs.  Bei  Beginn  der  Messung  wird  der  aktuelle 
Druckwert  als  Nullwert  für  die  folgende  Messung 
gesetzt.  Vorangegangene  biologische  und  physikali- 
sche  Anpassungen  des  Probensystems  bleiben  somit 
bei  der  Auswertung  der  gemessenen  Druckwerte  für  die 
BSB-Messung  außer  Betracht. 

Patentansprüche 

1.  Verfahren  zur  Fehlervermeidung  bei  der  Messung 
oder  Bestimmung  des  Gasverbrauchs  einer  in 
einem  abgeschlossenen  Behälter  angeordneten 
Probe, 
dadurch  gekennzeichnet, 
daß  der  Behälterdruck  vor  dem  Erhalt  auswertbarer 
Meßwerte  in  einer  Prüfphase  überwacht  wird,  und 
die  Meßwerte  für  die  Bestimmung  des  Gasver- 
brauchs  von  dem  Referenzzeitpunkt  an  ausgewer- 
tet  werden,  an  dem  die  zeitliche  Druckänderung  in 
dem  Behälter  innerhalb  eines  vorbestimmten  Wer- 
tebereichs  liegt. 

2.  Verfahren  nach  Anspruch  1  , 
dadurch  gekennzeichnet, 
daß  die  Meßergebnisse  erst  dann  für  die  Bestim- 
mung  des  Gasverbrauchs  ausgewertet  werden, 
wenn  der  Druck  in  dem  Behälter  zu  fallen  beginnt. 

3.  Verfahren  nach  Anspruch  1  oder  2, 
dadurch  gekennzeichnet, 
daß  die  Zeit  für  die  Prüfphase  auf  einen  maximalen 

Wert  begrenzt  wird,  wonach  die  Meßergebnisse 
unabhängig  vom  Druckverlauf  im  Behälter  für  die 
Bestimmung  des  Gasverbrauchs  ausgewertet  wer- 
den. 

5 
4.  Verfahren  nach  Anspruch  3, 

dadurch  gekennzeichnet, 
daß  der  maximale  Wert  für  die  Prüfphase  zwischen 
0  min  und  2,5  h,  insbesondere  bei  30  min.  liegt. 

10 
5.  Verfahren  nach  einem  der  vorhergehenden  Ansprü- 

che, 
dadurch  gekennzeichnet, 
daß  vor  die  Prüfphase  eine  Adaptionsphase  mit 

15  einer  definierten  Zeitspanne  gesetzt  wird,  in  wel- 
cher  noch  keine  Druckbewertung  bzw.  Druckmes- 
sung  erfolgt. 

6.  Verfahren  nach  Anspruch  5, 
20  dadurch  gekennzeichnet, 

daß  die  Zeitspanne  für  die  Adaptionsphase  zwi- 
schen  30  min  und  2  h,  insbesondere  bei  1  h  liegt. 

7.  Verfahren  nach  einem  der  vorhergehenden  Ansprü- 
25  che, 

dadurch  gekennzeichnet, 
daß  die  Druckwerte  während  der  Meßphase  in 
bestimmten  Zeitintervallen  aufgezeichnet  bzw.  aus- 
gewertet  werden. 

30 
8.  Verfahren  nach  einem  der  vorhergehenden  Ansprü- 

che, 
dadurch  gekennzeichnet, 
daß  in  der  Prüfphase  eine  Druckwertnahme/Druck- 

35  prüfung  in  Intervallen  mit  einer  Zeitspanne  zwi- 
schen  10s  bis  60  min.,  vorzugsweise  zwischen  15 
und  50  min.  erfolgt. 

9.  Verfahren  nach  einem  der  vorhergehenden  Ansprü- 
40  che, 

dadurch  gekennzeichnet, 
daß  die  Druckwerte  des  Probensystems  während 
der  Messung  in  einem  Inkubator  lediglich  aufge- 
zeichnet  werden,  und  daß  die  Bestimmung  des 

45  Referenzzeitpunktes,  d.h.  die  Bestimmung  der  aus- 
wertbaren  Druckwerte  zeitlich  versetzt  zur  Mes- 
sung  erfolgt. 

1  0.  Verfahren  nach  Anspruch  9, 
so  dadurch  gekennzeichnet, 

daß  die  Auswertung  in  einer  separaten  Auswerte- 
einrichtung  außerhalb  des  Inkubators  nach 
Abschluß  der  Messungen  erfolgt. 
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